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HAUPTPATENT 

Imperial Chemical Industries Limited, London (Grossbritannien) 
Pigmentmasse, Verfahren zur Herstellung und Verwendurig derselfoeis 

Donald Thomas Sarfas und Arthur Tophan, Blackley/Manchester (Lanes, Grossbritannien), sind als Erfinder genannt worden 



Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf eine Pig- 
mentmasse, ein Verfahren zur Herstellung derselben und 
die Verwendung derselben zur Herstellung von als Druck- 
farbe oder Anstrichfarbe verwendbaren Dlspersionen mit 
verbesserter Bestandigkeit durch Dispergieren der Pig- 
mentmasse in ejjiem organischen Medium. 

Bekanntlich neigen Dispersionen gewisser fester Sub- 
stanzen, wie beispielsweise Pigmente, in organischen Me- 
dien zur Ausflockung. Dies kann beispielsweise wahrend 
der Lagerung oder wahrend des Verdampfens von L6- 
sungsmittel aus einem tJberzug von Anstrichfarben oder 
Druckfarben eintreten, und es fiihrt zu einem Verlust an 
Farbstarke und an Homogenitat. Die Ausflockung kann 
eine erhohte Viskositat, insbesondere bei geringem Ge- 
schwindigkeitsgefalle, eine Abnahme des Glanzes, eine 
Abnahme der Deckkraft und eine Abnahme der Farb- 
starke verursachen. 

Verschiedene Verfahren zur Verbesserung der Be- 
standigkeit von Pigmentdispersionen gegen Ausflockung 
wurden bereits beschrieben. So wurde vorgeschlagen, das 
Pigment mit den verschiedensten substituierten Dcrivaten 
des Pigmentes zu mischen, welche die Dispergierbarkeit 
des Pigmentes verbessern; die Verwendung derartiger De- 
rivate des Pigmentes ergibt normalerweise eine Disper- 
sion mit einem ahnlichen Farbton wie das unmodifizierte 
Pigment, aber die aus diesen Dispersionen erhaltenen 
Oberflachenuberzuge sind haufig wegen der Migration 
des gefarbten Pigmentderivates, die eine Befleckung be- 
nachbarter Materialien hervorruf t, nicht zufriedenstellend. 

Es wurde nun gefunden, dass gewisse, im wesentlichen 
farblose Verbindungen die Dispergierbarkeit in organi- 
schen Medien und auch die Bestandigkeit der so erhalte- 
nen Dispersionen verbessern. Diese Verbindungen andern 
den Farbton des Pigmentes nicht, rufen keine Befleckung 
durch Migration hervor und konnen mit einer grossen 
Vielzahl von Pigmenten verwendet werden. 

Die Erfindung betrifft daher eine Pigmentmasse, die 
ein innig mit einer im wesentlichen farblosen Verbindung, 



die mindestens eine Harnstoff- oder Urethangruppe und 
mindestens eine basische, nicht direkt an einen aromati- 
schen Kern gebundene Aminogruppe aufweist, gemisch- 
tes Pigment enthalt. 

Im Verfahren gemass der Erfindung zur Herstellung 
dieser Pigmentmassen konnen organische, anorganische 
oder Russpigmente oder Gemische beliebiger derartiger 
Pigmente verwendet werden. 

Als Beispiele von organischen Pigmenten seien er- 
wahnt: Azopigmente, Thioindigopigmente, Anthanthron- 
und Isodibenzanthronpigmente, Kupenfarbstoffpigmente, 
Triphendioxazinpigmente, Phthalocyaninpigmente, z.B. 
Kupferphthalocyanin, seine im Kern chlorierten Derivate 
und Kupfer-tetraphenyl- oder -octaphenyl-phthalocyanin, 
andere heterocyclische Pigmente, z.B. lineares Chinacri-. 
don, Farblacke von sauren, basischen und Beizenfarb- 
stoffen und die iibrigen verschiedenen organischen Pig- 
mente, die unter der Uberschrift <(Pigments» in Band 2 
des Colour Index, 2. Auflage, der 1956 gemeinsam von 
der Society of Dyers and Colourists und der American 
Association of Textile Chemists and Colourists veroffent- 
licht wurde, sowie in anschliessenden autorisierten Zusat- 
zen und Berichtigungen aufgezahlt sind. 

Als Beispiele von anorganischen Pigmenten seien er- 
wahnt: Chrompigmente, einschliesslich der Chromate von 
Blei, Zink, Barium und Calcium sowie verschiedene Ge- 
mische und Modifikationen, die im Handel als Pigmente 
mit grunlichgelbem bis rotem Farbton erhaltlich sind un- 
ter der Bezeichnung Chromgelb zitron, Barytgelb, Chrom- 
gelb mittel, Chromorange, Molybdatrot und Chromrot. 
Modifizierte Chrompigmente konnen z.B. Sulfatreste 
und /oder zusatzliche Metalle, wie beispielsweise Alumi- 
nium, Molybdan und Zinn, enthalten. Weitere Beispiele 
von anorganischen Pigmenten sind Titandioxyd, Zink- 
oxyd, Preussischblau und dessen Gemische mit Chrom- 
gelbpigmenten, die als Chromgrun-Verschnitt od. Chrom- 
griin bezeichnet werden, Cadmiumsulfid und Cadmium- 
sulfoselenid, Eisenoxyde. Zinnober und Ultramarin. 
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Das Verfahren gemass der Erfindung ist besonders 
wertvoll fur organische Pigmente, insbesondere Azopig- 
mente und aus diesen hergestellte Farblacke. 

Die Aminogruppe kann eine beliebige primare, se- 
kundare oder insbesondere tertiare Aminogruppe sein, r> 
wobei alJe Substituentengruppen an dem Stickstoffatom 
Alkyl- oder Cycloalkylgruppen odcr Substitutionsproduk- 
te derselben sind und zwei dieser Substituentengruppen 
zusammen mit dem Stickstoffatom einen heterocyclischen 
Ring bilden konnen. 

Eesonders wertvolle, im wesentlichen farblose Ver- 10 
bindungen sind die durch Kondensation von Isocyanaten, 
insbesondere Diisocyanaten, mit Aminoalkoholen oder 
Polyaminen, insbesondere Diaminen, erhaltenen Verbin- 
dungen. Es wird bevorzugt, dass die Verbindungen tertia- 
re Aminogruppen enthalten, die zweckmassig durch Ver- 13 
wendung eines Aminoalkohols oder Diamins, das eine 
tertiare Aminogruppe enthalt, eingefuhrt werden konnen. 
Es wird auch bevorzugt, dass auch ein Anteil einer Ver- 
bindung, die zwei oder mehr mit Isocyanat reaktionsfahige 20 
Gruppen enthalt, z.B. ein diprimares Diamin, ein primarei 
Aminoalkohoroder ein Glykol, an der Kondensation teil- 
nimmt. Beispiele derartiger Kondensationsprodukte sind 
die Kondensationsprodukte aus 2,4-Tolylendiisocyanat, 
2,6-TolyIendiisocyanat und Gemischen derselben und N- 25 
-Octadecyl-1 ,3-propylendiamin, N-(|3-Aminoathyl)-piper- 
azin, N.N-Bis-(y-aminopropy])-piperazin oder 2-Diathyl- 
aminoathanol allein oder in Verbindung mit Athylengly- 
col, N-Octadecyldiathanolamin, N-Octadecenyldiathanol- 
amin oder KN-Dimethyl-l^-propylendiamin in Verbin- so 
dung mit Athylendiamin oder die Kondensationsproduk- 
te aus 4,4'-Diisocyanatodipheny]methan und Diathylami- 
noathanol, aus Hexamethylendiisocyanat und Diathylami- 
noathanol oder aus Phenylisocyanat und N,N-Dimethyl- 
-1,3-propylendiamin. Falls die Hauptreaktionsteilnehmer 35 
im wesentlichen bifunktionelle Komponenten sind, wer- 
den die Mengenverhaltnisse vorzugsweise so gewahlt, dass 
ein Uberschuss an Diisocyanat vermieden wird. 

Die Pigmentmasse kann die im wesentlichen farblose 
Verbindung in Gewichtsprozentsatzen von 1 bis 100%, «o 
bezogen auf das Pigment, enthalten, aber der bevorzugte 
Bereich betragt 2 bis 20%. 

Das Pigment kann mit der im wesentlichen farblosen 
Verbindung mittels beliebiger bekannter Verfahrensweisen 
gemischt werden; beispielsweise wird eine wassrige Sus- ^ 
pension des Pigmentes und der im wesentlichen farblo- 
sen Verbindung in Gegenwart eines Mahlhilfsmittels, vor- 
zugsweise eines teilchenformigen Mahlhilfsmittels, wie 
beispielsweise Sand oder Perlen aus Porzellan, Glas oder 
unloslichem Kunststoff material, gemahlen. Es ist oft vor- so 
teilhaft, das Mahlen in Gegenwart einer Saure auszufuh- 
ren und den pH-Wert anschliessend zu erhohen. Die Pig- 
mentmasse kann dann von dem.Mahlhilfsmittel und dem 
wassrigen Medium getrennt und getrocknet werden. Falls 
die im wesentlichen farblose Verbindung in der wassrigen 55 
Saure loslich ist, geniigt es haufig, die saure Suspension 
des Pigmentes, die die farblose Verbindung in Losung 
enthalt, zu ruhren und die farblose Verbindung durch 
Zugabe von beispielsweise Alkali auszufallen. 

Das Pigment in Pulverform kann einfach mit der ge- go 
pulverten, im wesentlichen farblosen Verbindung gemischt 
werden, wobei eine Pigmentmasse erhalten wird, die fur 
die Herstellung von Dispersionen in organischen Medien, 
die Losungsmittel fur die im wesentlichen farblose Ver- 
bindung darstellen, geeignet ist. cs 

Es ist haufig zweclonassig, die Mischoperation mit der 
Operation der Bildung der Dispersion in dem organischen 
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Medium zu kombinieren. In diesen Fallen konnen das 
Pigment und die im wesentlichen farblose Verbindung 
mit dem organischen Medium geruhrt oder vorzugsweise 
gemahlen werden, gege ben enf alls in Gegenwart eines teil- 
chenformigen Mahlhilfsmittels, bis eine Dispersion "erhal- 
ten wird, die z.B. fur die Verwendung als DructefaVbe 
oder Anstrichfarbe geeignet ist. 

Ahnliche Dispersionen konnen mittels der gleichen 
Verfahrensweisen aus den vorgebildeten Pigmentmassen 
gemass der Erfindung und den organischen Medien erhal- 
ten werden. 

Diese Dispersionen sind bestandiger und weniger 
viskos als ahnliche Dispersionen, die ohnedie erfindungs- 
gemass verwendeten, im wesentlichen farblosen Verbin- 
dungen hergestellt sind. 

Als organische Medien seien z.B. erwahnt: dunne 
Lithographielacke, wie durch Wiirme verdicktes Leinol, 
liefdrucklacke, wie Losungen von Zink-Calciumresinat 
in Toluol, oder Anstrichfarbenlacke, wie beispielsweise 
Losungen von olreichen Alkydharzen in Kohlenwasser- 
stofflosungsmitteln, Losungen von Nitrocellulose oder Lo- 
sungen von Alkyd-Melamin-Formaldehyd-Harzen in 
ganischen Losungsmitteln, die Harze, Polymere oder 
dere Bestandteile enthalten konnen, von denen bekannt 
ist, dass sie in solchen Lacken (gleich Bindemittel plus 
Verdunnung) verwendet werden. 

Besonders geeignete organische Medien fur die Her- 
stellung von Anstrichfarben aus den Pigmentmassen sind 
diejenigen, die Harze oder Polymere mit sauren Grup- 
pen, wie beispielsweise Carbonsaure-, Schwefelsaure-, 
Phosphonsaure- oder Phosphorsauregruppen, enthalten. 
Zu diesen Harzen oder Polymeren gehoren Carboxylgrup- 
pen enthaltende Alkydharze, die mit trocknenden oder 
nicht trocknenden Olen oder athylenartig ungesattigten 
Monomeren, wie beispielsweise Styrol, modifiziert sein 
konnen; Additionspolymere, die saure Gruppen enthalten, 
wie beispielsweise sulfoniertes Polyathylen und Polysty- 
rol, Copolymere der Vinylsulfonsaure, Copolymere der 
Acrylsaure, Methacrylsaure, Maleinsaure, Itaconsaure 
oder Crotonsaure oder von Monoestern der Maleinsaure 
mit Acrylestern oder Methacrylestern, Vinylacetat, Vinyl- 
chlorid oder Styrol und mit trocknenden oder nicht trock- 
nenden Olen modifizierte derartige Additionspolymere; 
saure Kondensationspolymere, wie beispielsweise PoJ^|| 
amide, Polyester, Polyesteramide, Polyamidimide und I^m$ 
lyimide; und maleinisierte Ole und mit Maleinsaure bzw. 
Maleinsaureanhydrid modifizierte Epoxyester oder mit 
Maleinsaure bzw. Maleinsaureanhydrid modifizierte Hy- 
droxylgruppen oder Epoxygruppen enthaltende Addi- 
tionspolymere. 

Es wird bei Verwendung dieser saure Harze oder Po- 
lymere enthaltenden organischen Medien bevorzugt, dass 
die im wesentlichen farblose Verbindung in einer solchen 
Menge zugesetzt wird, dass die vorhandenen tertiaren 
Aminogruppen mindestens 10% der sauren Gruppen 
Equivalent sind. In dieser Weise hergestellte Anstrichfar- 
ben ergeben Uberzuge mit verbessertem Glanz, selbst 
wenn die im wesentlichen farblose Verbindung wahrend 
statt vor der Dispergierungsoperation zugesetzt wird. 

Die Erfindung wird erlautert, aber nicht beschrankt 
durch die folgenden Beispiele, in welchen alle Teile und 
Prozentsatze gewichtsmassig angegeben sind, wenn nichts 
anderes bemerkt ist 

Beispiel J 

Eine Losung von 1 Teil des Kondensationsproduktes 
aus Tolylendiisocyanat und 3-Octadecylaminopropylamin 
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in verdunnter Essigsaure wird zu einer Suspension von 
10 Teilen des Colour Index-Pigmentes Yellow 17 in 200 
Teilen Wasser gegeben. Die Suspension wird auf 80°C 
erhitzt und wahrend einer halben Stunde auf einer Tern- 
peratur zwischen 78 und 82°C gehalten. 20 Teile wassri- 
ges 2n-Ammoniak werden zugesetzt, um die Suspension 
schwach alkalisch zu machen. Das Erhitzcn wird wah- 
rend weiterer 15 Minuten fortgesetzt, und das Produkt 

* wird dann abfiltriert, gewaschen und bei 70°C gctrocknet. 

Eine aus 1 Teil des Produktes und 3 Teilen dunnem 
Lithographielack hergestellte Druckfarbe zeigt eine ge- 

* ringere Viskositat im Vergleich zu einer ahnlichen Druck- 
farbe, die aus 1 Teil des Colour Index-Pigmentes Yellow 
17, das wie oben, aber ohne das erwahnte Mittel, behan- 
delt worden ist, und 3 Teilen dunnem Lithograph ielack 
hergestellt ist. Die Viskositaten werden mit einem Fer- 
ranti-Shirley-Cone-and-Plate-Viskosimeter bei 25°C be- 
stimmt 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -i) 


Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne. Mittel 


2 


6670 


9250 


5 


3310 


4030 



Die oben verwendete Losung des Kondensationspro- 
duktes aus Tolylendiisocyanat und 3-Octadecylaminopro- 
pylamin wird folgendermassen hergestellt: 

Eine Losung von 74,4 Teilen 3-Octadecylaminopro- 
pylamin in 80 Teilen Aceton wird bei einer Temperatur 
zwischen 40 und 45°C geriihrt, wahrend ein Gemisch 
aus 17,4 Teilen Tolylendiisocyanat (Tsomerengemisch, 
80% 2,4-Isomer und 20% 2,6-Isomer) und 40 Teilen Ace- 
ton allmahlich zugesetzt wird. Nach Riihren wahrend 30 
Minuten und Abkuhlen auf 20°C werden 42 Teile Essig- 
saure zugesetzt, und die Losung wird dann mit Wasser 
auf 500 Teile verdunnt, wobei eine 18,3%ige Losung des 
Kondensationsproduktes erhalten wird. 

Beispiel 2 

1 Teil des Kondensationsproduktes aus Athylendi- 
amin, 3-Dimethylaminopropylamin und Tolylendiisocya- 
nat in Losung in 10 Teilen wassriger n-Essigsaure wird in 
der in Beispiel 1 beschriebenen Weise auf 10 Teilen Co- 
lour Index-Pigment Red 3 gefallt. 

Eine aus 2 Teilen des Produktes und 3 Teilen dunnem 
.Lithographielack hergestellte Druckfarbe zeigt innerhalb 
eines breiten Bereiches von Geschwindigkeitsgefallen eine 
verringerte Viskositat im Vergleich zu einer ahnlichen 
Druckfarbe, die aus 2 Teilen Colour Index-Pigment Red 
3, das wie oben, aber ohne das erwahnte Mittel, behandelt 
worden ist, und 3 Teilen dunnem Lithographielack herge- 
stellt ist Die Viskositaten werden mit einem Ferranti- 
-Shirley-Cone-and-Plate-Viskosimeter bei 25°C gemes- 
sen. 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -») 


Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 


2 


570 


2120 


5 


420 


1290 


20 


320 


710 


70 


275 


480 
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Das oben verwendete Kondensationsprodukt des 
Athylendiamins wird folgendermassen hergestellt: 

Ein Gemisch aus 6,03 Teilen Athylendiamin, 20,4 Tei- 
o len 3-Dimethylaminopropylamin und 79,1 Teilen Aceton 
wird bei 20 bis 25°C geriihrt, wahrend langsam ein Ge- 
misch aus 33,1 Teilen Tolylendiisocyanat und 79,1 Teilen 
Aceton zugesetzt wird. Nach Riihren wahrend weiterer 
30 Minuten wird das Produkt abfiltriert, mit Aceton ge- 
io waschen und getrocknet. Es ist in verdunnter Essigsaure 
loslich und wird durch Ammoniak wieder ausgefallt. 

Beispiel 3 

1 Teil des Kondensationsproduktes aus N-(2-Amino- 
15 athyl)-piperazin und Tolylendiisocyanat wird in der in 
Beispiel 1 beschriebenen Weise auf 10 Teilen Colour In- 
dex-Pigment Red 3 ausgefallt. 

Eine aus 2 Teilen des Produktes und 3 Teilen diin- 
20 nem Lithographielack hergestellte Druckfarbe zeigt bei 
Viskositatsmessungen in der in den Beispielen 1 und 2 
beschriebenen Weise eine reduzierte Viskositat im Ver- 
gleich zu einer ahnlichen Druckfarbe, die aus 2 Teilen Co- 
lour Index-Pigment Red 3, das wie oben, aber ohne das 
e-5 erwahnte Mittel, behandelt worden ist, und 3 Teilen dun- 
nem Lithographielack hergestellt ist. 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -i) 


Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 


2 


850 


1980 


5 


670 


1270 


20 


490 


690 


70 


390 


425 



Das oben verwendete Kondensationsprodukt aus N-(2- 
-Aminoathyl)-piperazin und Tolylendiisocyanat wird fol- 
gendermassen hergestellt: 

15 Ein Gemisch aus 25,8 Teilen N-(2-Aminoathyl)-piper- 
azin und 80 Teilen Aceton wird bei einer Temperatur 
zwischen 20 und 25°C geriihrt, wahrend allmahlich ein 
Gemisch aus 21 Teilen Tolylendiisocyanat und 80 Teilen 
Aceton zugesetzt wird. Nach dem Riihren wahrend 30 

50 Minuten wird die bewegliche Flussigkeit abdekantiert, 
wobei das Produkt als ein in verdunnter Essigsaure losli- 
cher, klebriger Gummi zuriickbleibt. 

Beispiel 4 

55 1 Teil des Kondensationsproduktes aus N,N'-Bis-(3- 
-aminopropyl)-piperazin und Tolylendiisocyanat wird in 
der in Beispiel 1 beschriebenen Weise auf der Obcrflache ' 
von Colour Index-Pigment Red 3 ausgefallt. 

go Eine aus 1 Teil des Produktes und 3 Teilen dunnem 
Lithographielack hergestellte Druckfarbe zeigt in einem 
breiten Bereich von Geschwindigkeitsgefallen eine verrin- 
gerte Viskositat im Vergleich zu einer ahnlichen Druck- 
farbe, die aus 1 Teil Colour Index-Pigment Red 3, das 

65 wie oben, aber ohne das beschriebene Mittel, behandelt 
worden ist, und 3 Teilen dunnem Lithographielack her- 
gestellt ist. 
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Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -*) 



2 
5 
20 
70 



Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 



1070 
765 
515 
405 



1980 
1270 
690 
425 
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eines breiten Bereiches von Gesch wind igkeitsgef alien eine 
verringerte Viskositat im Vergleich zu einer ahnlichen 
Druckfarbe, die aus 1 Teil Colour Index-Pigment Red 3, 
das wie oben, aber ohne das erwahnte Mittel, behandelt 
worden ist, und 3 Teilen dunnem Lithographielack jier^e- 
stellt ist. ° 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -*) 



Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 



Das oben verwendete Kondensationsprodukt aus 
N,N'-Bis-(3-aminopropyl)-piperazin und Tolylendiisocya- 
nat wird folgendermassen hergestellt: 

Ein Gemisch aus 20 Teilen N,N'-Bis-(3-aminopropyl)- 
-piperazin und 80 Teilen Aceton wird bei einer Tempe- 
ratur zwischen 20 und 25°C geriihrt, wahrend allmahlich 
ein Gemisch aus 15,7 Teilen Tolylendiisocyanat und 80 
Teilen Aceton zugesetzt wird. Nach Ruhren wahrend 30 
Minuten wird das Produkt abfiltriert, mit Aceton gewa- 
schen und getrocknet Es ist in verdunnter Essigsaure 
loslich. 

Beispiel 5 

1 Teil Bis-(diathylaminoathoxycarbonylamino)-toluol 
wird in der in Beispiel 1 beschriebenen Weise auf der 
Oberflache von Colour Index-Pigment Red 12 ausgefallt. 

Die wie in Beispiel 1 gemessene Viskositat einer 
Druckfarbe, die aus 1 Teil des Produktes und 3 Teilen 
dunnem Lithographielack hergestellt ist, ist geringer als 
diejenige einer ahnlichen Druckfarbe, die aus 1 Teil Co- 
lour Index-Pigment Red 12, das in der obigen Weise, 
aber ohne das erwahnte Mittel, behandelt worden ist, und 
3 Teilen dunnem Lithographielack hergestellt ist. 



Geschwindigkeitsgefalle 
fSek. -V) 



Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 40 
mit Mittel ohne Mittel 



2 


1475 


3000 




5 


770 


1565 


45 


20 


325 


595 




70 


190 


300 





Das oben verwendete Bis-(diamylaminoathoxycarbo- 
nylamino)-toluol wird folgendermassen hergestellt: 

44,2 Teile 2-Diathylaminoathanol werden geriihrt. 
wahrend allmahlich 31,2 Teile Tolylendiisocyanat zuge- 
setzt werden, wobei man die Temperatur auf einen Wert 
zwischen 50 und 55°C steigen lasst. Die Reaktion wird 
- durch Ruhren wahrend 2 Stunden zu Ende gefuhrt. Das 
Produkt ist ein viskoses 61, das in verdunnter Essigsaure 
loslich ist. 

Beispiel 6 

1 Teil des Kondensationsproduktes aus Tolylendiiso- 
cyanat.. Athylenglykol und 2-Diathylaminoathanol wird in 
der in Beispiel 1 beschriebenen Weise auf der Oberfla- 
che von Colour Index-Pigment Red 3 ausgefallt 

Eine aus 1 Teil des Produktes und 3 Teilen dunnem 
Lithographielack hergestellte Druckfarbe zeigt innerhalb 



2 
5 
20 
70 



725 
555 
385 
305 



1980 
1270 
690 
425 



Das oben verwendete Kondensationsprodukt aus To- 
lylendiisocyanat, Athylenglycol und 2-Diarhylaminoatl^^ 
nol wird folgendermassen hergestellt: 

Em Gemisch aus 20,6 Teilen 2-Diathylaminoathanol, 
6,2 Teilen Athylenglycol und 80 Teilen Aceton wird bei 
einer Temperatur zwischen 20 und 25°C geriihrt, wah- 
rend allmahlich ein Gemisch aus 31,2 Teilen Tolylendi- 
isocyanat und 80 Teilen Aceton zugegeben wird. Nach 
Ruhren wahrend 30 Minuten wird das Produkt abfiltriert, 
mit Aceton gewaschen und getrocknet. Aus dem Filtrat 
kann durch Fallung mit Wasser eine weitere Menge des 
Produktes isoliert werden. Es ist in verdunnter Essigsaure 
loslich. 



Beispiel 7 

1 Teil des Kondensationsprodukts aus Tolylendiiso- 
cyanat, 2-Diathylaminoathanol und N,N-Bis-(2-hydroxy- 
athyl)-oleylamin wird aus 30%iger wassriger Essigsaure- 
losung in der in Beispiel 1 beschriebenen Weise auf der 
Oberflache von 10 Teilen Colour Index-Pigment Yellow 
13 ausgefallt. 




minderte Viskositat im Vergleich _ ^„ awjt UIUJJiUUU1 
Druckfarbe, die aus 1 Teil Colour Index-Pigment Yellow 
13, das wie oben, aber ohne das erwahnte Mittel, behan- 
delt worden ist, und 3 Teilen Lithographielack hergestellt 
ist. 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. 



Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 



2 
5 
20 
70 



2310 
1285 
585 
300 



9870 
4290 
1335 
555 



Das oben verwendete Kondensationsprodukt aus To- 
lylendiisocyanat, 2-Diathylaminoathanol und N,N-Bis-(2- 
-hydroxyathyl)-oleylamin wird fokendermassen herge- 
stellt: 



Ein Gemisch aus 19,25 Teilen N ? N-Bis-(2-hydroxy- 
athyl)-oleylamin, 11,7 Teilen 2-Diathyiaminoathanol und 
80 Teilen Aceton wird bei einer Temperatur zwischen 20 
und 25°C geruhrt, wahrend allmahlich ein Gemisch aus 
15,6 Teilen Tolylendiisocyanat und 40 Teilen Aceton zu- 
gesetzt wird. Nach Riihren wahrend 30 Minuten und Ver- 
dunnen mit Wasser bildet das Produkt eine klebrige feste 
Substanz, die mit Wasser unter Dekantieren gewaschen 
- und getrocknet wird. Das Produkt ist in 30%iger wassri- 
ger Essigsaure loslich und wird durch Ammoniak wieder 
ausgefallt. 

Beispiel 8 

1 Teil des Kondensationsproduktes aus Tolylendiiso- 
cyanat, 2-Diathylaminoathanol und N,N-Bis-(2-hydroxy- 
athyl)-octadecylamin wird in der in Beispiel 1 beschriebe- 
nen Weise auf der Oberflache von 10 Teilen Colour In- 
dex-Pigment Yellow 13 ausgefallt. 

Die Viskositat einer aus 1 Teil des Produktes und 3 
Teilen diinnem Lithographielack hergestellten Druckfar- 
be ist geringer als diejenige einer ahnlichen Druckfarbe, 
die aus 1 Teil Colour Index-Pigment Yellow 13, das wie 

»oben, aber ohne das beschriebene Mittel, behandelt wor- 
den ist, und 3 Teilen diinnem Lithographielack hergestellt 
/ist. 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -i) 


Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 


2 


3215 


11380 


5 


1665 


4900 


20 


690 


1470 


70 • 


390 


560 



Das oben verwendete Kondensationsprodukt aus To- 
lylendiisocyanat, 2-Diathylaminoathanol und N,N-Bis-(2- 
-hydroxyathyl)-octadecylamin wird mittels der gleichen 
Verfahrensweise wie in Beispiel 7 hergestellt, wobei aber 
das Verdiinnen mit Wasser nicht erforderlich ist. Das Pro- 
dukt wird abfiltriert, mit Aceton gewaschen und getrock- 
net. Es ist loslich in verdunnter Essigsaure. 

^ Beispiel 9 

^ 1 Teil 4,4 , -Bis-(diathylaminoathoxycarbonylamino)- 
.-diphenylmethan wird in der in Beispiel 1 beschriebenen 
Weise auf der Oberflache von 10 Teilen Colour Index- 
Pigment Red 12 ausgefallt. 

Die Viskositat einer aus 1 Teil des Produktes und 3 
Teilen diinnem Lithographielack hergestellten Druck- 
farbe ist geringer als diejenige einer ahnlichen Druckfarbe, 
die aus 1 Teil Colour Index-Pigment Red 12, das wie oben, 
aber ohne das beschriebene Mittel, behandelt worden ist, 
und 3 Teilen diinnem Lithographielack hergestellt ist. 
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Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -i) 


Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 


2 


880 


5820 


5 


505 


2575 


20 


265 


860 


70 


192 


405 



55 
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Das oben verwendete 4,4'-Bis-(diathylaminoathoxy- 
carbonylamino)-diphenylmethan wird folgendermassen 
hergestellt: 

25 Teile 2-Diathylaminoathanol werden geruhrt, wah- 
rend allmahlich 25 Teile 4,4'-Diisocyanatodiphenyl- 
mcthan zugesetzt werden. wobei man die Temperatur auf 
50°C steigen lasst. Die Reaktion wird durch Riihren bei 
einer Temperatur zwischen 90 und 100°C wahrend 30 
Minuten zu Ende gefuhrt. 

Beispiel 10 

1 Teil l,6-Bis-(diathyJaminoathoxycarbonylamino)-he- 
xan wird in der in Beispiel 1 beschriebenen Weise auf der 
Oberflache von 10 Teilen Colour Index-Pigment Yellow 
13 ausgefallt. 

Eine aus 1 Teil des Produktes und 3 Teilen diinnem 
Lithographielack hergestellte Druckfarbe hat eine ver- 
minderte Viskositat im Vergleich zu einer Druckfarbe, 
die aus 1 Teil Colour Index-Pigment Yellow 13, das wie 
oben, aber ohne das beschriebene Mittel, behandelt wor- 
den ist, und 3 Teilen diinnem Lithographielack herge- 
stellt ist. 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -i) 


Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 


2 


2680 


11690 


5 


1365 


5120 


20 


540 


1635 


70 


284 


715 



Das oben verwendete l,6-Bis-(diathylaminoathoxy~ 
carbonylamino)-hexan wird folgendermassen hergestellt: 

25 Teile 2-Diathylaminoathanol werden bei einer 
Temperatur zwischen 20 und 30°C geruhrt, wahrend all- 
mahlich 16 Teile 1 ,6-Diisocyanatohexan zugesetzt wer- 
den. Nach Riihren bei einer Temperatur zwischen 20 und 
30°C wahrend 2 bis 3 Stunden erstarrt das Produkt. Es 
ist in verdunnter Essigsaure loslich und wird durch Am- 
moniak wieder ausgefallt. 

Beispiel 11 

Eine aus 1 Teil N-3-Dimethylaminopropy]-N'-phenyl- 
harnstoff, 10 Teilen Colour Index-Pigment Red 12 und 
30 Teilen diinnem Lithographielack hergestellte Druck- 
farbe ist weniger viskos als eine ahnliche Druckfarbe, die 
aus 1 Teil Colour Index-Pigment Red 12 und 3 Teilen 
diinnem Lithographielack hergestellt ist Die Viskositaten 
werden auf einem Ferranti-Shirley-Cone-and-Plate-Visko- 
simeter bei 25°C bestimmt. 



Geschwindigkeitsgefalle 
(Sek. -i) 


Viskositat (Poise) 

Druckfarbe Druckfarbe 
mit Mittel ohne Mittel 


2 


1475 2330 


5 


785 1365 



Der oben verwendete N-3-Dimethylaminopropyl-N 5 - 
-phenylharnstoff wird folgendermassen hergestellt: 
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Ein Gemisch aus 11,2 Teilen 3 -Dimethyl aminopropyl- 
amin und 36 Teilen Aceton wird bei einer Temperatur 
zwischen 20 und 25°C geruhrt, wahrend allmahlich ein 
Gemisch aus 11,9 Teilen Phenylisocyanat und 29 Teilen 
Aceton zugesetzt wird. Nach Riihren wahrend 30 Minu- £ 
ten wird das Produkt abfiltriert und getrocknet. Nack 
Umkristallisation aus Toluol schmilzt es bei 88,5 bis 
91°C 

Beispiel 12 i 
Die Verfahrensweise von Beispiel 2 wird wiederholt, 
wobei man anstelle des Colour Index-Pigmentes Red 3 
metallfreies Phthalocyanin, Kupferphthalocyanin, partiell 
chloriertes Phthalocyanin, Dibromanthanlhron (Colour 
Index Vat Orange 3) oder das im Handel unter der Mar- i 
kenbezeichnung «Patrogen Yellow RT» erhaltliche Pig- 
ment verwendet. 

Die das angegebene Mittel enthaltenden Druckf arben 
zeigten iiber einen breiten Bercich von Geschwindigkeits- , 
gef alien geringere Viskositaten als ahnliche Druckf arben, 
die aus den entsprechenden unbehandelten Pigmenten 
hergestellt waren. 

Beispiel 13 

446 Teile einer wassrigen Paste, die 22,4% Colour In- 
dex-Pigment Yellow 1 enthalt, werden mit 1000 Teilen 
Wasser geruhrt, wahrend eine Losung von 5 Teilen des in 
Beispiel 2 beschriebenen Kondensationsproduktes aus 
Athylendiamin, 3-Dimethylaminopropylamin und To- 
lylendiisocyanat in 100 Teilen 6%iger Essigsaure allmah- 
lich zugesetzt wird. Die Suspension wird dann durch Zu- 
satz von Ammoniak alkalisch gemacht. Das behandelte 
Pigment wird abfiltriert, gewaschen und getrocknet. 

Eine Anstrichfarbe mit einer Volumenkonzentration 
von 13% Pigment wird aus diesem behandelten Pigment 
hergestellt, indem man 5,044 Teile behandeltes Pigment 
mit 15,1 Teilen einer 20%igen Losung eines olreichen Al- 
hydharzes in Testbenzin und mit 98 Teilen Glasperlen 
schiittelt, bis die Korngrosse geringer als 10 ist. 28,1 
Teile einer 75%igen Losung des Alkydharzes in Testben- 
zin werden allmahlich unter Riihren zugesetzt, gefolgt 
von 2,6 Teilen Testbenzin und 2,4 Teilen einer Losung 
eines Gemisches von Kobalt-, Calcium- und Bleinaphthe- 
nat-Siklcativen in Testbenzin. Das Fliessen dieser An- 
strichfarbe wird mit dem Fliessen von Anstrichfarben mit 
verschiedenen Volumenkonzentrationen an Pigment, die 
in ahnlicher Weise aus unbehandeltem Pigment hergestellt 
sind, unter Anwendung des von D.J. Doherty und R. 
Hurd, Journal of the Oil and Colour Chemists' Associa- 
tion 41, 56-57 (1958) beschriebenen Testes verglichen. 
Die aus dem behandelten Pigment hergestellte Anstrich- 
farbe hat Fliesseigenschaften, die im Vergleich zu einer 
Anstrichfarbe mit gleicher Pigmentvolumenkonzentration, 
die aus dem unbehandelten Pigment hergestellt ist, stark 
verbessert sind, und ahnliche Fliesseigenschaften wie eine 
Anstrichfarbe mit einer Volumenkonzentration von nur 
8% Pigment, die aus dem unbehandelten Pigment herge- 
stellt ist. 

Beispiel 14 

0,6 Teil des wie in Beispiel 2 beschrieben hergestell- 
ten Kondensationsproduktes aus Athylendiamin, 3-Di- 
methylaminopropylamin und Tolylendiisocyanat und 33 
Teile Colour Index-Pigment Red 48 werden durch Mah- 
len in der Kugelmuhle in 67 Teilen einer 20%igen Lo- 
sung eines olarmen Alkydharzes in Xylol dispergiert, so 
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dass mit einem Hegman-Messinstrument eine Ablesung 
von weniger als 5 Mikron erhalten wird. Weitere Losung 
von olarmem Alkydharz und weitere Losung von Mel- 
amin-Formaldehyd-Harz wird zugesetzt, so dass sich ein 
Endverhaltnis von Pigment zu festem Harz von £,28 ; 1 
und ein Endverhaltnis von festem Alkydharz zu festem 
Melaminharz von 2 : 1 ergibt. Die Viskositat wird schliess- 
lich eingestellt, indem man eine Mischung aus 4 Teilen 
Xylol und 1 Teil Butanol zugibt, bis die Ollackf arbe "fur 
die Aufbringung durch Tauchen geeignet ist. Aus der 
oben beschriebenen Ollackf arbe hergestellte Muster zei- 
gen nach dem Einbrennen bei 150°C wahrend 20 Minu- 
ten hohen Glanz. Muster, die aus in ahnlicher Weise, aber 
ohne Verwendung des beschriebenen Mittels, hergestell- 
ten Ollackfarben erzeugt sind, zeigen weniger Glanz. 

PATENTANSPRUCH I 

Pigmentmasse, dadurch gekennzeichnet, dass sie ein 
mit einer im wesentlichen farblosen Verbindung, die min- 
destens eine Harnstoff- oder Urethangruppe und minde- 
stens eine basische, nicht direkt an einen aromatisch^^ 
Kern gebundene Aminogruppe aufweist, innig gemischw^^ 
Pigment enthalt. 

UNTERANSPRtiCHE 

1. Pigmentmasse nach Patentanspruch I, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass das Pigment ein organisches Pigment 
ist. 

2. Pigmentmasse nach Unteranspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass das Pigment ein Azopigment oder ein 
aus einem Azopigment hergestellter Farblack ist. 

3. Pigmentmasse nach Patentanspruch I oder Unter- 
anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die basi- 
sche Aminogruppe eine tertiare Aminogruppe ist. 

4. Pigmentmasse nach Patentanspruch I oder Unter- 
anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die farb- 
lose Verbindung einen Bis-carbaminsaurerest enthalt. 

5. Pigmentmasse nach Patentanspruch I oder Unter- 
anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
farblose Verbindung in einer Menge von 1 bis 100%, vor- 
zugsweise 2 bis 20%, bezogen auf das Gewicht des Pi^ 
mentes, vorhanden ist. 



PATENTANSPRUCH II 

Verfahren zur Herstellung von Pigmentmassen nach 
Patentanspruch I, dadurch gekennzeichnet, dass man ein 
Pigment innig mit einer im wesentlichen farblosen Ver- 
bindung mischt, welch letztere mindestens eine Harnstoff- 
oder Urethangruppe und mindestens eine basische, nicht 
direkt an einen aromatischen Kern gebundene Amino- 
gruppe aufweist. 

UNTERANSPRtiCHE 

6. Verfahren nach Patentanspruch II zur Herstellung 
von Pigmentmassen nach Unteranspruch 1 oder 2. 

7. Verfahren nach Patentanspruch II oder Unteran- 
spruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass man das Pigment 
mit der im wesentlichen farblosen Verbindung in Gegen- 
wart eines Mahlhilf smittels mahlt. 

8. Verfahren nach Patentanspruch II oder Unteran- 
spruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass man das Mischen 
in Gegenwart von Saure ausfiihrt und den pH-Wert an- 
schliessend erhoht. 
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9. Verfahren nach Unteranspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man das Mischen in Gegenwart von Saure 
ausfiihrt und den pH-Wert anschliessend erhoht. 

10. Verfahren nach Paten tan spruch II oder Unteran- 
spruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass man das Pigment s 
und die im wesentlichen farblose Verbindung in einem 
organischen Medium mischt. 

- " PATENTANSPRUCH III 10 

. Verwendung von Pigmentmassen Jiach Patentanspruch 
. I zur Herstellung von aJs Druckfarbe oder Anstrichfarbe 
verwendbaren Dispersionen, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Pigmentmasse in einem organischen Me- 
dium dispergiert. " 1C 

UNTERANSPRtiCHE 

11. Verwendung nach Patentanspruch III, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man eine Pigmentmasse nach Unter- 20 
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anspruch 1 oder 2 in einem organischen Medium disper- 
giert. 

12. Verwendung nach Patentanspruch III oder Un- 
teranspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass das organi- 
sche Medium diinner Lithographielack ist. 

13. Verwendung nach Patentanspruch III oder Unter- 
anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass das organische 
Medium ein Anstrichfarbenlack (Bindemittel plus Ver- 
dunnung fiir Anstrichfarben) ist. 

14. Verwendung nach Unteranspruch 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass das organische Medium ein saure 
Gruppen enthaltendes Harz oder Polymer enthalt. 

15. Verwendung nach Unteranspruch 14, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die im wesentlichen farblose Verbin- 
dung tertiare Aminogruppen enthalt, deren Menge min- 
destens 10% der sauren Gruppen in dem Harz oder Po- 
lymer aquivalent ist. 

Imperial Chemical Industries Limited 
Vertretcr: A. Braun, Basel 



Anmerkung des Eidg. Amtes fiir geistiges Eigentum: 

Sollten Teile der Beschreibung mit der im Patentan- 
spruch gegebenen Definition der Erfindung nicht in Ein- 
klang stehen, so sei daran erinnert, dass gemass Art. 51 
des Patentgesetzes der Patentanspruch fiir den sachlichen 
Geltungsbereich des Patentes massgebend ist. 
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